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= (54) Title: MICROPOROUS MULTILAYER FILM AND METHOD FOR MAKING SAME 

= (54) Titre: FILM MULTICOUCHE MICROPOREUX ET PROCEDE DE PRODUCTION 

(57) Abstract: The invention concerns a method for making a multilayer polyolefin film liquid impermeable but gas permeable by 
I^B co-extruding and drawing at least three polyolefin layers, in at least a structure of the type "A", "B", "C" or "A", "B", "A" or "C", 
" "B", "C", wherein "A" is a skin layer, "B" a central layer, "C" a skin/adhesion layer, wherein: the skin layer "A" contains at least 
a thermoplastic polyolefin copolymer and/or a grafted polyolefin polymer, having a modulus E less than 50 mPa (ASTM n° 882), 
a flow ranging between 1.5 and 10 g/min (ASTM D 1238 at 190 °C and 230°C) and a water vapour transmission rate of at least 
^ 100 g/nvV24h at 38 °C and 90 °C of relative humidity; the central layer "B" contains at least a homopolymer and/or a thermoplastic 
polyolefin copolymer, at least a particulate filler and optionally one or several elastomers; the skin/adhesion layer "C" contains at 
^ least an adhesive binding agent and/or a homopolymer and/or a thermoplastic polyolefin copolymer and at least a particulate filler. 



(57) Abrege': L'invention concerne une methode de fabrication d'un film polyoleTinique multicouche impermeable aux liquides 
mais permeable aux gaz par coextrusion et Stirage d'au moins trois couches polyolefiniques, selon au moins une structure "A", "B", 
"C" ou "A", "B", "A" ou "C", "B", "C", dans laquelle "A" est une couche de peau, "B" une couche centrale, "C" une couche de 
peau/d' adhesion, ou: la couche de peau "A" contient au moins un copolymere polyolefinique thermoplastique et/ou un polymere 
polyolefinique greffe, ayant un module E inferieur a 50 mPa (ASTM n° 882) une fluidity comprise enUx; 1,5 et 10 g/10 min (ASTM 
D 1238 a 190°C et 230°C) et une vitesse de transmission de la vapeur d'eau d'au moins 100 g/m 2 /24h a 38°C et 90 % d'humiditS 
relative; la couche centrale "B" contient au moins un homopolymere et/ou un copolymere polyolefinique thermoplastique, au moins 
une charge particulaire et eventuellement un ou plusieurs ^lastomeres; la couche de peau/d' adhesion "C contient au moins un agent 
liant d'adhesion et/ou un homopolymere et/ou copolymere polyolefinique thermoplastique et au moins une charge particulaire. 
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Film multicouche microporeux et procede de production 



Domaine de 1' invention 

L* invention concerne un procede de production d'un film 
multicouche microporeux, impermeable aux liquides, mais 
permeable aux gaz et plus particulierement a la vapeur 
d'eau. 

L' invention concerne plus particulierement, un procede de 
production d'un film multicouche, microporeux, impermeable 
aux liquides, mais permeable a la vapeur d'eau par 
coextrusion de compositions thermoplastiques constitutes 
de melanges de polymeres et/ou de copolymers olefiniques 
et eventuellement de charges particulaires, chaque couche 
du film ayant une composition specif ique. 

L'invention concerne egalement un film mince a structure 
multicouche microporeux, impermeable aux liquides et 
permeable a la vapeur d'eau, ainsi que les produits 
lamines associant ledit film a au moins un tissu non tisse 
et les articles d'hygiene jetables, tels que couches pour 
enfants, pour adultes incontinents ou d'hygiene feminine, 
mettant en ceuvre le film microporeux et/ou le produit 
lamin§. 

Etat de l'art 

30 Les films realises au moyen de polymeres sont 
naturellement etanches aux liquides et a la vapeur d'eau : 
ils constituent une veritable barriere a ces matieres. 

Quand ces films barrieres sont mis en csuvre comme 
35 composants d' articles sanitaires jetables, tels que les 
couches pour enfants ou pour adultes incontinents, ou 
encore dans les articles d'hygiene feminine, ils peuvent 
provoquer des irritations de la peau, un inconfort 
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certain, l'humidite ne pouvant pas s'echapper de 1' article 
quand il est en cours d 1 utilisation. C'est pourquoi/ un 
effort de recherche approfondi s'est particulierement 
developpe dans le domaine des films destines, a la 
5 construction des couches pour enfants, pour adultes 
incontinents et des articles d' hygiene feminine/ portant 
sur la respirabilite du film, sur son toucher textile, 
plus particulierement quand il s'agit du film (arriere) 
externe. 

10 

Plusieurs procedes ont ete developpes pour produire des 
films polymeres impermeables a l'eau mais perm^ables la 
vapeur d'eau (perm6abilite aux gaz) avec une vitesse de 
transmission elevee. 

15 

Ces procedes, pour la plupart, ont abouti a la production 
de films respirables (parce que permeables aux gaz), 
mettant en oeuvre l'un ou I 1 autre des moyens permettant la 
creation physique d'une microporosite dans lesdits films, 
20 ou utilisant des polymeres specifiques, tels que des 
polymeres hydrophiles, dont les structures de chaine 
facilitent tout a la fois 1' absorption de la vapeur d'eau 
et le transfert des gaz. 

25 Quant a la microporosite des films produits selon les 
procedes connus, elle peut etre realisee par de nombreuses 
methodes, incluant par exemple la microperf oration 
mecanique. 

30 Toutefois, la methode la plus frequemment mise en oeuvre 
pour la fabrication de films microporeux, consiste, dans 
une premiere etape, a mettre en oeuvre un melange de 
polymeres et de charges minerales qui est extrude (ou 
extrude souffle) sous la forme d'un film precurseur, puis 

35 dans une deuxieme etape, a soumettre ce film precurseur a 
une operation d'etirage dans le sens longitudinal et/ou 
dans le sens transversal, a une temperature plus basse, que 
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celle du point de fusion du melange de polymeres, pour 
creer une multiplicite de pores ou de micro-trous . 

De_ tela pores ,ou micro-trous, out des diametres 
suffisam^ent petits pour empecher le passage des liguides, 
Mais permettre le transfert de ga 2 .vapeur d-eau) 4 de 
Vitesses de transmission allant de la p lus moderee 
jusqu'a tres elevee. mooeree, 

Le domaine des proprietes affichees par les syste.es bases 
or! P. 01 * 01 *""- indigue gue precedes et matieres 
Pre, eras 3 ouent un r61e oritigue dans la determination du 
prom des propriety finales : les micrographies par 
microscope electronic permettent d-iUustrer par exemple 
» lea differences dans la forme des pores des films etires 
umaxialement ou biaxialement . 

Le test consistent 4 determiner la Vitesse de transmission 
da la vapeur d'eau est un moyen pour mesurer la 
respirabilite du film, Cest-4-dire !a masse ou la volume 
surf^T"" 4 tr »™" ^'^issaur, pour une unite de 
surface et par unite de temps, dans des conditions 
environnementales bien dSfinies. 

Z PlUS ' l6S UlmS Peebles aux gaz (respirables) et 
rmpermeables aux liguides, peuvent avoir una structur 
monoccuche ou plus rece^nent multicouche. Les films a 
1 e^all 6 Ml , tiCOUChe so « bien connus dans le domaine de 
1 emba Uage alimentaire comportant una barriere.4 oxygene 
Ces films a structure multicouche sent destines 4 combiner 
d fferentes families de polymeres incompatibles entre 
elles gui, d4s lors, necessitent pour leur assemblage en 
un film, la presence de polymeres 4 fonctionnalite, ayant 
un caractere polaire. Ces fUms 4 structure multicouche 
Peuvent 4tre realises soit par un precede consistent a 
une c oextruslon (dlrecte ou simuuanse) ^ 

"as ell SU1Vle ^ 4tira9e ' S °" P " - •»«*■* 

d assemblage par laminage de pl usieurs couches 
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(pr6alablement extrudees ou etirees), soit encore par un 
procede d'extrusion couchage sur une couche deja 
existante, telle qu'un tissu non tisse, suivi d'un 
etirage. 

5 

Des exemples de tels films a structure multicouche, 
respirables, mais etanches aux liquides, ont ete decrits 
dans de : nombreux documents . 

10 Le brevet US 5, 164,258 decrit un film k structure 
multicouche permeable a la vapeur d f eau qui comport e des 
couches externes realisees en un materiau polymere 
hydrophobe microporeux et une couche de. coeur faite d'un 
materiau polymere hygroscopique, manifestant, quand il est 

15 sec, une capacite tres importante de barriere a l'oxyg^ne, 
mais perdant cette propriete quand il est humide. Ce film 
a structure multicouche comporte egalement des couches 
adhesives disposees entre les couches externes et la 
couche de coeur* Ce brevet precise que la vitesse de 

20 transmission de la vapeur d'eau pour les couches externes 
doit etre d f environ 500 g/m 2 /24h, pour pouvoir evacuer 
l'humidite resultant du traitement de sterilisation. 
Ainsi, le film k structure multicouche est specif iquement 
adapte a 1 'application a l'emballage (necessitant une 

25 barriere a oxygene) et ne peut etre mis en oeuvre, dans le 
domaine des applications sanitaires ou d' hygiene. 

Le brevet US 4,828,556 decrit une structure multicouche 
consistant en un film respirable en materiaux . polymeres, 
30 formant barriere aux liquides, dispose entre deux couches 
de tissus non tisses microporeux. Cette structure comprend 
une feuille poreuse, revetue, par couchage, d'un film 
d'alcool polyvinylique ou laminee avec un film d'alcool 
polyvinylique prealablement realise. 

35 

Aucune adhesivite supplementaire n'est necessaire, car le 
film d'alcool polyvinylique agit a la fois comme une 
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couche adhesive et comme une couche permeable a la vapeur 
d'eau. 

Le brevet US 4,758,239 decrit egalement une structure 
multicouche respirable formant barriere aux liquides, qui 
comporte une premiere couche faite d'un tissu non tisse 
poreux et d'une seconde couche liee a l'une des faces de 
la premiere couche. Cette seconde couche est formee par un 
film continu, realise par couchage au moyen d'un materiau 
polymere hydrosoluble : ce film n'est pas microporeux en 
ce sens qu'il ne comporte pas substantiellement de pores, 
mais il peut etre traverse, dans son epaisseur, par les 
molecules d'eau qui sent solubles dans la matiere du film, 
et qui sont transferees d'une surface a 1'autre dudit 
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A la place d'un film realise par couchage, le film continu 
peut etre un film prealablement forme, realise au moyen 
d'un materiau polymere hydrosoluble, qui est lamine avec 
la premiere couche de ladite structure, faite d'un tissu 
non tisse poreux. Dans, une realisation preferee, le 
materiau polymere hydrosoluble est un alcool 
polyvinylique. 

Ces diverses structures multicouches sont realisees au 
moyen de families de polymeres differents dans les 
differentes couches : les alcools polyvinyliques sont 
connus pour etre plus difficiles a transformer que les 
polyolefines. 

La demande Internationale de brevet n° W097/04955 decrit 
une methode pour realiser un film respirable a structure 
multicouche symetrique. La structure de ce film respirable 
comporte plus particulierement cinq couches, la premiere 
etant la couche centrale, deux autres etant les couches de 
peau et les deux dernieres etant les couches d' adhesion 
entr.e les couches de peau et la couche centrale. Ces 
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diverses couches sont r^alisees au moyen de deux families 
differentes de polymeres : 

- la couche centrale est faite . d'un melange de 
5 polyol6fines et de charges minerales, 

les couches de peau sont realisees avec des matieres 
polymeres hydrophiles substantiellement libres de 
charges minerales, 

10 

les couches intermediaires d'adhesion sont composees 
d'un melange des polymeres (recycles) provenant des 
couches constituant les peaux et le coeur du film 
respirable, pour permettre I 1 adhesion, entre elles, de 
15 ces trois couches ♦ 

Tous ces procedes de fabrication de films a structure 
mu.lti couche presentent des inconvenients (de realisation) 
majeurs, dont certains sont mentionnes ci-apres : 

20 

. - tout d'abord, les polymeres hydrophiles, voire 
hydrosolubles, mis en ceuvre comme matiere premiere pour 
la realisation du film impermeable mais respirable, 
sont d'un cout economique tres eleve, par comparaison 
25 avec les polyolefines qui sont simultanement mis en 

ceuvre dans la structure dudit film ; 

- de plus, ces structures multicouches symetriques ne 
sont pas particulierement congues pour pernvettre leur 

30 assemblage ulterieur, car leur conception est 

essentiellement orientee sur la recherche d'une 
respirabilite maximum ; 

en outre, il est egalement connu que les procedes de 
35 coextrusion pour la fabrication d f un film a structure 
multicouche sont techniquement critiques, de reglage 
difficile, en raison des ecarts de. viscosite existant 
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entres l es differentes families de polymeres 
constituant les differentes couches ; ' 

- enfin, les precedes de fabrication par coextrusion d'un 
fUm a structure multicouche sont difficiles a conduire 
quand, pour des raisons de productivity ils doivent 
etre conduits en marche rapide. 

Objectifs de l'i nvft n<-^„ 
10 ' " 

' 1 ' inven " 0 " Poursuit un certain noatore 

d objectifs, pour eliminer les inconvenients precites. 

Tout au long de la description de I'objet de 1'invention 
la permeabilite dudit fila, , la vapeur d'eau. 

Un prefer obj.t de ^invention est de creer one methods 
de fabrication d'un f ilm a structure muitlcouche 
~ e "» et permeable a la vapeur To au 

qur opere.a des vitesses de production elevees etZ'i 
utilise des polyblefines co^e matieres constitutive de 
di verses couches. es des 

25 ue Tbrift^ ^ r inVentl ° n ^ Cr4 " ladite -"bode 
ae fabrication d'un film a +. 

a structure multicourhp 
~r d. aUX U9UideS — — • 1. vapeur dC ,' 
telle on. T C ° eXtrUSiOT -"icouche, dW nani , re 

, i Ibit^tr" u ;: s ~ taciut4 

Particuliere.ent, ' J*™' d . C ° UCheS ' Mt » 

^ • creation d'une architecturp 

ft:"" 6 <"™- de la structure est dans Lop u 
de l- invention, afin d . incorporer, dans le iL 
*u icoucne, des moy e„ s „. adhesion pour Lessen* e 
ulteneur dudrt film avec d , aut „ s structures _ 96 
du trssu non tisse par exemple, ' "» .<!»• . 
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Un autre objet de 1' invention est : 

- d'optimiser la methode de fabrication par coextrusion 
5 du film a structure multicouche, impermeable aux 

liquides mais permeable a la vapeur d'eau, grace a des 
compositions specifiques des couches de peau, des 
viscosites de mat£riaux constitutifs des couches bien 
adaptees entre lesdites couches (pour des conditions de 
10 vitesse elevee et de temperature donnees), une 
excellente compatibility entre les couches, et 

- de reduire les risques d' amoncellement de matieres 
polymeres a la filiere, diminuant ainsi la frequence 

15 d f intervention pour son nettoyage. 

Un autre objet de 1' invention est d'eliminer toutes les 
matieres volatiles presentes (humidite, air ou autres) , 
dans les melanges de matieres premieres, qui pourraient 
20 etre liberees par chauffage, lors de 1' extrusion, et qui 
pourraient perturber la formation controlee des pores des 
diverses couches du film microporeux. 

Un autre objet de l'invention est d'optimiser la 
25 respirabilite du film a structure multicouche, c'est-a- 
dire la vitesse de transmission de la vapeur d'eau pour la 
structure finale, tout en maintenant 1 ' impermeabilite du 
film aux liquides. 

30 Un autre objet de l'invention est de realiser, selon 
ladite methode, un film mince a structure multicouche, 
impermeable aux liquides et permeable a la vapeur d'eau, 
resistant cependant suffisamment a la dechirure, qui 
puisse etre utilise comme film arriere des couches pour 

35 enfants, pour adultes incontinents et des articles 
d'hygiene feminine, assemble par laminage a un tissu non 
tisise, le produit lamine en resultant etant mis en oeuvre 
dans les articles precites. 
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Sonnnaire de l'inven t i on 



L* invention concerne une methode de fabrication d'un fil m 
5 polyolefinique a structure multicouche, ayant 
simultanement les propriety d'etre permeable a la vapeur 
d'eau, et d'etre impermeable aux liquides, cette methode 
cpmprenant les etapes de : 

•0 - l'extrusion simultanement, a partir d'une filiere, d'au 
moms trois couches composees de materiaux polymeres 
thermoplastiques, formant un film precurseur ayant au 
minimum la structure suivante : "A" , " B ", "c" ou "A" 
"B", "A", ou "C«, "-B-, -c- # ou "A" est une couche de 
Peau, "B" est une couche centrale et «C" est une couche 
de peau/d' adhesion ; 

- 1'etirage du film precurseur a multicouches coextrudees 
pour former le film multicouche permeable a la vapeur 
10 d'eau mais impermeable aux liquides, 

ou : 

- la couche de peau "A" contient au moins un copolymere 
polyolefinique thermoplastique et/ou un polymere 
polyolefinique greffe, ayant un module E inferieur a 
50 mPa (norme ASTM n' 882 - fil m de 15 microns par 
coulee - cast film) une mesure de fluidite par "Melt 
Flow Index" (MFI norme ASTM D1238 2,16 kg, 190°C pour 
les polyethylenes et 230°C pour les polypropylenes) , 
comprise entre. 1,5 et 10 g/10 min et une vitesse de 
transmission de la vapeur d'eau d'au moins 
100 g/m/24h a 38°c et 90 % d'humidite relative ; 

35 - la couche centrale "B" contient au moins un 
homopolymere et/ou un copolymere polyolefinique 
thermoplastique, au moins une charge particulate et 
eventuellement un ou plusieurs elastomeres ; 
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- la couche de peau/d' adhesion "C" contient au moins un 
agent . liant d' adhesion et/ou un homopolymere et/ou 
copolymere polyol6f inique thermoplastique et au moins 
5 une charge particulaire . 

L' invention concerne egalement un film mince a 
structure multicouche, permeable a la vapeur d'eau et 
impermeable aux liquides, utilise aussi bien seul 
10 qu 1 assemble par laminage avec un tissu non tisse, come 
film arriere pour les articles sanitaires jetables, 
pour enfants, pour adultes incontinents et pour les 
articles d' hygiene feminine. 

15 Description detaillee de 1' invention 

Selon 1 ? invention, l f etape d' extrusion/ au cours de 
laquelle est forme le film pr6curseur, comprend la 
coextrusion simultanee d'au moins trois couches "A", 
20 "B" et "C", dont les epaisseurs de chacune d'entre 

elles, qui s'expriment. en pourcentage de l f epaisseur 
totale du film multicouche respirable, sont les 
suivantes : 

25 ' d' environ 5 % a environ 30 % d'epaisseur pour la 

couche "A", 

d' environ 40 % a environ 90 % d'epaisseur pour la 
couche ,f B", 

. d f environ 5 % a environ 30 % d'epaisseur pour la 
30 couche "C". 

Lesdites couches "A", "B" et "C" sont entierement 
composees de matieres polyolef iniques . 

35 Couche centrale "B" 

La couche centrale "B", selon 1' invention qui est 
rendue microporeuse par etirage, est formee d'au moins 
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un homopolymere et/ou u„ copolymere pdyolefinique et 
d m moins une charge particulate, et eventuellement 
d un ou de plusieura elaatomeres a base de polyolefine. 

5 Cea homopolymeres ou copolymer sent choiais dana le 

HIT • C ° mPrenant les POlyfthylenea homo et/ou 
copolymeres, pref erentiellement iea polyethylenea 

rnearrea , haaae densite et/ou dea polypropyUnes\ m 
et/ou copolymeres. 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



Quand des poly.eres d- ethylene h« ou 

utilises-. Us sent choisis parmi ceux ayant une densite 

comprise dans l'intervalle 0,915 a o 9fi«i m 

,c n ,. , w/»io a u,965 (norme ASTM 

1505) et preferentiellement dana 1 • IntervaUe de plus 

baase densite de 0,915 4 0,935. 

Quant aux polyethylenea lineairea a basse densite, ils 
ont une denaite comprise entre 0,690 et 0,940 et 
peuvent etre choisis dana le groupe dea copolymers 
d ethylene et de comonomerea alpha olerinionea telT due 

ZTJ n V C1 °' P ~ «~ *tenua par example p« 
polymerraatxon catalytigue en presence d-un catalyaeur, 
I 1 "; -^"eta. ou aelon d-autres :. modes Ce 
comonomeres en c, a CIO sont choisis, de preference, 
dans le groupe comprenant lebutene-1, le pentene-1, 

Lea poiymerea de propylene homo ou copolymeres incluent 
des homopolymeres de . propylene, des copolymeres de 
Propylene avec de l. 4thyUne , des copoly ^ res de 
propylene avec des comonomeres alpha olefiniques en C4 
-_C10. Pour les copolymeres de propylene, un ou 
Plusaeurs comonomeres alpha olefiniques peuvent etre 
utUrses. Lea copolymeres de propylene alpha-olef inique 
doxvent avoir une teneur en alpha define comprise 
entre 0,1 et ,0 S en poids, et de preference encore de 
i a 10 % en poids. 
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Lorsque des copolymeres de polypropylene sont utilises, 
ils sont pref erentiellement choisis dans le groupe des 
copolymeres d' ethylene-propylene* 

5 

Les polymeres et/ou copolymeres de la couche centrale 
"B" sont choisis de telle maniere que l'indice de 
fluidite mesure par la methode de "Melt Flow Index" 
(MFI) soit compris entre 0,2 et 15 g/10 min, mesur6 
10 selon les references d f une charge de 2,16 kg, d'une 

temperature de 190°C pour les polyethylenes et 230°C 
pour les polypropylenes avec un orifice standard (norme 
ASTM .D 1238) . 

15 Pour le procede par coulee (cast process), l f indice de 
fluidite peut varier de 0, 8 a 15 g/10 min, et pour le 
procede de soufflage (blown process) de 0,2 a 10,0 g/10 
min. 

20 Toutefois, la couche centrale "B" est de preference 
fabriquee a partir d'un polyethylene lineaire a faible 
densite. 

Tous ces polymeres ou copolymeres peuvent etre formules 
25 avec des agents glissants et des agents antibloquants, 

de meme qu'avec des agents antioxydants et 
stabilisants • 

La couche centrale "B" selon 1' invention contient 
30 egalement au moins une charge particulaire a raison de 

30 a 80 % en poids et pref erentiellement de 45 a 55 % 
en poids du cumul de ladite charge particulaire et de 
la matiere polymere. 

35 Ces charges particulaires connues dans l'etat de la 
technique, peuvent provenir de tous materiaux 
drganiques ou inorganiques ayant une faible affinite 
pour l'eau naturellement ou par un traitement approprie 
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et une rigidity par opposition a 1' elasticity de la 
matiere polymere. 

Les charges particulaires organiques peuverit 
5 comprendre, par exemple, des polymeres avec un haut 
point de fusion et/ou a haute viscosite et dont les 
particules ont une taille compatible avec l'etape 
d'etirage du precede. De tels polymeres sont, par 
exemple, des polyethylenes, des polypropylenes, des 
polyamxdes, des polyesters, des polyurethanes a haute 
densite et de poids moleculaire extremement eieve. 

Les charges particulaires inorganiques peuvent 
comprendre des sels de metaux, tels que du carbonate de 
baryum ; du carbonate de calcium ; du carbonate de 
magnesium ; du sulfate de magnesium ; du sulfate de 
baryum ; du sulfate de calcium, des hydroxydes de 
metaux, tels que I'hydroxyde d- aluminium ; 1'hydroxyde 
de magnesium, des oxydes de metaux, tels que de l'oxyde 

20 de calcium ; de l'oxyde de magnesium ; de l'oxyde de 
titane ; du dioxyde de titane et de l'oxyde de zinc, ou 
d'autres materiaux particulaires, tels que l'argile, du 
kaolin, du talc, de la silice, de la terre a diatomees, 
de la poudre de verre, de mica, d' aluminium et des 

25 zeolites. 

Les charges particulaires inorganiques sont 
preferentiellement choisies dans le groupe constitue 
Par le carbonate de calcium, le sulfate de .baryum, la 
30 silice, l'alumine, le kaolin, et le talc. 

Le carbonate de calcium est particulierement prefere en 
raison de son cout economique, de sa blancheur, de son 
inertie et de sa disponibilite. 

Les charges particulaires inorganiques (telles que le 
carbonate de calcium) peuvent etre traitees en surface 
pour les rendre hydrophobes, et pour ameliorer la 
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liaison de la charge avec le polymere. Un revetement 
pr6fere est le stearate de calcium qui est utilise dans 
l 1 alimentation. Mais, d'autres revetements sont 
possibles. 

5 

Bien que la quantite de charges particulaires 
introduite dans la couche centrale "B" ait ete 
anterieurement mentionnee, il est souhaitable de 
preciser les raisons des limites en pour cent en 
10 poids deja evoquees. 

En effet, la quantite de charges particulaires ajoutee 
aux polyolefines depend des proprietes souhaitees pour 
le film respirable, qui doit posseder entre autres une 

15 bonne resistance a la dechirure, une vitesse de 
transmission de vapeur d'eau suffisante et une 
• elasticity egalement suffisante. Cependant, il apparait 
qu'un film ne peut pas etre suffisamment respirable 
quand il est fabrique avec une quantite de charges 

20 inferieure a environ 30 % en poids de la composition 
polyolef ine-charges . Ainsi, la quantite minimum de 30 % 
en poids de charges est necessaire pour assurer la 
creation d'une microporosite utile du film lors de 
I'etirage. De plus, il apparait que les films ne 

25 peuvent pas etre mis en oeuvre avec une quantite de 

charges superieure a environ 80 % en poids de la 
composition polyolef ine-charges car des quantites plus 
importantes de charges peuvent causer des problemes 
lors du melange et provoquer des pertes signif icatives 

30 de respirabilite pour le film. 

C'est pourquoi, la quantite de charges particulaires 
entrant dans la composition des couches selon 
l'invention est comprise entre environ 30 % et 80 % en 
35 poids, par rapport au cumul de la matiere polymere et 
de la charge. 
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Les diametres moyens des charges particulaires mises en 
oeuvre dans l'invention sont choisis entre 0,5 et 5 
microns, et de preference entre 0,8 et 2,2 microns pour 
la couche centrale "B", pour des- films ayant une 
5 epaisseur comprise entre 20 et 100 microns avant 
etirage. 

Les matieres polymeres et les charges mises en oeuvre 
dans cette invention peuvent etre melangees de 
differentes manieres cohnues. 
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Selon l'invention, les elastomeres mis en oeuvre dans la 
couche centrale »B», sont choisis dans le groupe 
constitue par les caoutchoucs ethylene-propylene (EPR) , 
caoutchoucs modifies ethylene-propylene-diene (EPDM) , 
styrene-butadiene-styrene (SBS), styrene-ethylene- 
butadiene-styrene (SEBS) , caoutchoucs styrene-butadiene 
(SBR), styrene-isoprene-styrene (SIS), caoutchoucs 
butyle (BR), caoutchoucs nitrate-fuel (NBR) , 
20 caoutchoucs hydrogeno-nitrile-butyle et acetate 
polyvinyle ; ou utilises conformement avec un melange, 
(soit dans un reacteur ou par extrusion), de 
polyethylene et/ou de propylene semi-cristallin avec au 
moins un autre elastomere, tel que par exemple du 
polyethylene/caoutchouc ethylene-propylene (PE/EPR) , du 
polyethylene/caoutchouc modifie ethylene-propylene- 
diene (PE/EPDM) . II est egalement possible que la 
fraction elastomerique soit partiellement ou 
completement reticulee, ou appartienne au .groupe des 
polypropylenes (homopolymeres) avec des blocs amorphes 
et semi-cristallins et des copolymeres de 
propylene/ethylene ou alpha-olef ine avec des blocs 
amorphes et semi-cristallins. 



25 



30 



35 



Tous ces polymeres ou copolymeres peuvent etre formules 
par introduction de divers agents, tels que des agents 
glissants et antibloquants, des agents antioxydants et 
stabilisants. 
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Selon l f invention, comme la couche centrale "B" est la 
plus epaisse, et qu'elle n'est pas en contact avec les 
levres de la filiere, elle peut • etre utilisee pour 
5 recycler les dechets des materiaux multicouches 

recuperes dans le procede, avant etirage ou apres 
etirage, ou potentiellement apres les etapes 
d' assemblage. La quantite de materiaux multicouches 
recycles, dans la couche centrale "B" peut varier de 0 a 
10 30 % en poids, et est pref erentiellement comprise entre 

0 et 15 % en poids. 

Couche de peau "A" 

15 La couche de peau "A" microporeuse selon l f invention 

est formee d T au moins un copolymere polyolef inique 
ayant un module E inferieur a 50 mPa (ASTM 882). . Ce 
copolymere est choisi dans le groupe form6 par les 
copolymeres polaires a base d'ethylene et/ou les 

20 polymeres polyolef iniques greffes . 

De tels copolymeres polaires et polymeres 
polyolef iniques greffes mettent en evidence des niveaux 
de cristallinite differents, de ceux des versions 
25 homopolyitieres : ils presentent des proprietes de 

transfert de la vapeur d'eau plus importantes et des 
proprietes de douceur au toucher ameliorees pour la 
couche consideree "A" . 

* 

30 La permeabilite aux gaz et a la vapeur d'eau de ladite 

couche "A" est mesuree par la vitesse de transmission 
de vapeur d'eau (exprimee en: g/m 2 /24 heures a une 
temperature donnee et une humidite relative donnee, par 
exemple a 38°C et 90 % pour une epaisseur donnee) . 

35 

Les proprietes de douceur au toucher sont mesurees 
. . (selon le test tactile ASTM D882) par un module E qui 
doit etre inferieur a 50 mPa. 
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Le copolymere ethylenique polaire mis en a uvre dans la 
realisation de la couche "A" est un copolymere compose 
d ' ethylene et d'au moins un comonomere a caractere 
polaire choisi dans le groupe constitue par la famille 
des esters vinyliques, par la famille des acides et 
esters acryliques et methacryliques . D'une maniere 
preferentielle, le comonomere polaire peut etre choisi 
dans le groupe constitue par 1 • acetate de vinyle, le 
propionate de vinyle, 1'acide acrylique, 1'acide 
methacrylique et leurs esters tels que les acrylates 
ayant 4 a 8 atonies de carbone tels que l'acrylate de 
methyle, l'acrylate d'ethyle, l'acrylate de n-propyle, 
l'acrylate d» isopropyle, l'acrylate de n-butyle 
l'acrylate t-butyle, l'acrylate d'isobutyle et les 
methacrylates ayant 4 a 8 atomes de carbone, tels que 
methacrylate de methyle, methacrylate d'ethyle 
methacrylate de n-propyle, methacrylate d- isopropyle' 
methacrylate de n-butyle, methacrylate de t-butyle et 
le methacrylate d'isobutyle. Un ou plusieurs de ces 
comonomeres peuvent etre utilises simultanement . 

Les copolymers d ' ethylene et d'au moins un comonomere 
polaire sont formes d'au plus 30 % en poids de 
comonomere. Une teneur en comonomere superieure a 30 % 
en poids, copolymerise avec de Methylene, engendre des 
problemes d'odeur et d'adhesion. 

Les copolymeres d'ethylene et d'au moins un. comonomere 
polaxre doivent avoir un indice de fluidite compris 
dans I'intervalie de 1 a 10 g/io min dans des 
conditions standard (MFI norrae ASTM D 1238 - 2 16 ka 
190°C) . ' y 

Les polymeres polyoief iniques greffes mis en auvre dans 
la realisation de la couche "A" peuvent etre fabriques 
par greffage chimique au moyen d'acide acrylique, 
d'acide methacrylique, d'anhydride maleic et 
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d'acrylates et mfethacrylates d'alkyle dans lesquels 
l'alkyle est une chaine hydrocarbonee de CI a C8. 

L'indice de fluidite de tels polymeres greff6s se situe 
5 dans le meme intervalle que les copolymeres polaires 
mentionnes pr6c6demment . 

Tous ces polymeres ou copolymeres peuvent contenir des 
agents glissants et antibloquants aussi bien que des 
10 agents antioxydants et stabilisants . 

Couche de peau/d' adhesion "C" 

Selon 1* invention, la couche de peau/d T adhesion "C" qui 
15 va devenir microporeuse lors de l'etirage, comprend au 

moins, un agent liant d f adhesion et/ou un homopolymere 
et/ou un copolymere polyolef inique thermoplastique et 
au moins une charge particulaire. 

20 Ces polymeres polyolef iniques sont choisis dans le 
groupe qui comprend des polyethylenes, et de preference 
des polyethylenes lineaires a basse density et/ou des 
polypropylenes et/ou des copolymeres d f ethylene-- 
propylene et d'ethylene et' d f alpha olefine. 

Les composants polyolef iniques homopolymeres et/ou 
copolymeres de la couche de peau "C" microporeuse sont 
des polyethylenes lineaires a basse densite de densite 
comprise entre 0,880 et 0,940, des copolymeres 

30 d'ethylene et de comonomeres alpha-olef iniques, tels 

que ceux en C4 a C10 et/ou un polyethylene de densite 
comprise entre 0,915 et 0,965, et de preference entre 
0,915 et 0,935 et/ou un polypropylene, et un copolymere 
de propylene et d'ethylene choisi de preference dans un 

35 groupe de copolymeres bloc aleatoires. 

L' evolution actuelle des marches conduit a des 
exigences plus f onctionnelles pour de tels films 
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respirables, impermeables aux liquides, comprenant un 
revetement doux au toucher et une capacite a etre 
assembles avec des tissus non tisses. Comme dans la 
plupart des cas, les films microporeux ont une capacite 
5 extensible modeste et une resistance assez faible a la 
dechirure, ils sont souvent combines avec un substrat 
qui peut etre par exemple un tissu non tisse, pour 
ameliorer leur resistance mecanique. 

10 Selon 1- invention, 1' agent adhesif /liant present dans 
la . couche de peau/d' adhesion «c» est choisi dans le 
groupe des copolymeres d' ethylene et de comonomeres 
polaires ou non polaires, des copolymeres de propylene 
et de comonomeres polaires ou non polaires et/ou des 

15 homopolymeres ou copolymeres (a base d'ethylene ou de 

propylene) greffes. 

Les copolymeres non polaires peuvent etre choisis dans 
le groupe des elastomeres, precedemment decrit pour la 
20 couche centrale "B«. L' agent adhesif /liant est 
mtroduit dans la composition de ladite couche a raison 
de 2 a 20 % et de preference de 5a 15 % en poids. 
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Quant aux copolymeres polaires ils peuvent etre choisis 
dans le groupe precedemment decrit pour la couche de 
peau "A" . 

La couche de peau/d' adhesion «C» selon V invention 
comprend de 30 a 80 % en poids et de preference de 45 a 
55 % en poids de charges particulates . 

Ces diverses charges mentionnees anterieurement pour la 
couche »B» comprennent les charges organises et 
mmerales mais sont choisies de preference dans le 
groupe des charges minerales comprenant le carbonate de 
calcium, le sulfate de baryum, la silice, 1'alumine, le 
kaolin, le talc et tres pref erentiellement le carbonate 
de calcium. Les diametres moyens des charges 
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particulaires sont choisis entre 0,2 et 3 microns, et 
de preference entre 0,8 et 1,5 microns pour la couche 
de peau/d' adhesion "C", afin de renvoyer la jauge mince 
a l ! extr6mite de ladite couche "C".. 

5 

L'ajout de Ti0 2 blanc (ou d'autres pigments) est 
possible dans n'importe quelle couche "A", "B" ou "C". 

Tous ces polymeres peuvent etre formules selon des 
10 m£thodes connues pour une stabilisation thermique 
amelioree. 

Procede de coextrusion et methode de fabrication du 
film respirable multicouche 

15 

Le film precurseur multicouche est extrude dans une 
filiere et est fixe sur le rouleau de ref roidissement 
au moyen d'une boite a vide et/ou d'urie lame d'air. Le 
film precurseur multicouche est par la suite rechauffe 
20 et etire entre au moins deux systemes de rouleaux 

(primaire et secondaire) d'^tirage. Une etape de 
. stabilisation thermique est integree dans la chaine de 
fabrication, afin de liberer les tensions creees dans 
le film lors de l f etape d'etirage. 

25 

Une etape d 1 impression ulterieure et une etape de 
gaufrage du film peuvent egalement exister dans le 
cadre de l 1 invention. 

30 Procede de coextrusion / film par coulee 

Comme precedemment evoque, le proced6 consiste : 

a coextruder simultanement au moins un film 
35 precurseur a trois couches a partir d'une filiere, 

alors que ledit film precurseur multicouche a, au 
minimum, la structure suivante : "A", "B", "C", ou 
u A n / m b 11 , "A", ou "C", "B", "C", "A" etant une couche 
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de peau, "B" une couche centrale et "C" une autre 
couche de peau liante, 

- et a etirer par la suite ledit film precurseur 
5 multicouche coextrude, pour former ainsi le film 

multicouche respirable, en creant des micro-porosites 
dans la couche centrale et dans les couches de pea U/ 
etant entendu que les diverses couches sont formulees 
pour permettre la creation de la micro-porosite qui 
permet le passage de vapeur d'eau mais qui empeche 
substantiellement le passage des liquides. 



10 



Des methodes conventionnelles de fabrication de films 
multicouches ou de feuilles peuvent etre facilement 
15 modifiees, pour permettre la mise en oeuvre de 
1' invention. Ainsi, le film multicouche peut etre 
realise en utilisant une chaine de coextrusion pour un 
film mince par coulee (cast film), ou une chaine de 
coextrusion pour un film souffle (blown cast). 

20 

Quand il s'agit du procede de coextrusion du film par 
coulee, la temperature de fusion de la matiere polymere 
peut etre reglee entre environ 200°C et 250°C, selon le 
reglage de l'extrudeuse et le reglage de la temperature 
25 de la filiere. 

Selon la presente invention, le film multicouche 
precurseur peut etre coextrude et fixe, comme 
precedemment evoque au rouleau de ref roidissement au 
moyen d' une lame d'air et/ou une boite a vide. Le film 
multicouche precurseur est rapidement refroidi. La 
temperature du film precurseur multicouche, en quittant 
le rouleau de refroidissement, est reglee entre 15°C et 
60°C. 
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Procede de coextrusion d'un film souffle (blown cast) 

Le film multicouche respirable peut egalement etre 
fabrique sur une chaine de coextrusion de film souffle. 
5 Le polymere fondu est extrude a travers une filiere 
multicouche annulaire, puis souffle en une bulle qui 
est refroidie par de l'air dirige a travers un anneau 
d'air. 

10 La temperature de fusion de la matiere polymere peut 
etre reglee entre 150°C et 240°C. 

La hauteur de la chaine de ref roidissement (la chaine 
de refroidissement correspond au changement de brume 
15 seche resultant de la solidification du polymere fondu) 

est un parametre important a controler. Cette hauteur 
de la chaine de refroidissement est normalement reglee 
entre 10 et 80 cm de la surface de la filiere, 

20 Le rapport de soufflage correspondant au rapport entre 
le diam^tre des bulles et le diametre de la filiere est 
un autre parametre du procede a controler : ce rapport 
de soufflage controle 1 1 orientation de la direction 
croisee. Ce rapport de soufflage varie normalement 

25 d' environ 1,5 a 4/0. * 

La bulle est ensuite pliee pour former un film plat 
couche et enroule sur un rouleau ou fendu et enroul^ 
sous la forme de deux rouleaux separes. 

30 

La vitesse de la chaine est comprise entre 20 et 150 
m/min pour un film precurseur de 100 a 20 microns. 

Par la suite, le film precurseur est etire, de maniere 
35 similaire a l'etape decrite dans la technologie 

d'extrusion d'un film multicouche par coulee. 
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Lorsqu'un film, monocouche comprenant des charges 
particulates est extrude, le materiau de charge 
s'amoncelle sur les levres de la filiere d'extrudeuse, 
et bloque le procede d* extrusion. 

Eh dependance avec la temperature, la forme de la 
filiere, 1'ouverture de la filiere, la longueur de la 
levre de la filiere, et avec la composition a extruder 
formee de polymeres et.de charges particulates, 
l'amoncellement au niveau de la filiere affecte les 
aspects du film et cree des lignes sillons reduisant la 
force du film. Pour des compositions polymeres 
comportant une quantite de charges tres importante, 
l'amoncellement sur la filiere de 1'extrudeuse apres 
quelques heures d'utilisation est tel que 1'extrudeuse 
doit etre arretee et les residus amonceles doivent etre 
retires mecaniquement des levres de 1 • extrudeuse. Un 
tel arret pour ce type de procede est tres couteux et 
prend du temps. C'est pourquoi les films multicouches 
qui, lorsqu'ils sont extrudes, provoquent moins 
d'amoncellement sur les levres de la filiere, sont 
particulierement recherches. Pour amoindrir ou eliminer 
ce phenomene, il parait souhaitable que la couche de 
peau ne comporte aucune charge particulaire et que les 
niveaux d'humidite et de matieres . volatiles dans les 
matieres mises en oeuvre soient bien controles : car 
lorsqu' existent simultanement une haute .teneur en 
humidite et des matieres volatiles dans le polymere 
fondu, le phenomene d'amoncellement sur la filiere 
s'accelere et devient tres perturbant. 

C'est pourquoi et comme anterieurement mentionne, 1'un 
des objets de !• invention est de controler le niveau 
d'amoncellement de matiere sur la filiere en degazant 
le polymere fondu entrant dans la formation de chaque 
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couche pour en Sliminer l'humidite et les matieres 
volatiles au cours de 1 ' extrusion. 

Un autre objet de l'invention est d'eliminer par 
5 degazage au cours de l 1 extrusion les matieres volatiles 
et l'humidite presentes qui, sous I'effet de la chaleur 
peuvent etre liberees et empechent la capacite a 
controler la formation de trous donnant au film sa 
microporosite, 

10 

L'etape de degazage doit etre realisee dans des 
conditions de vide inferieur a 200 millibars dans 
chacune des extrudeuses. 

15 Utilisation des matieres recyclees 

Les decoupes du bord resultant de la production du film 
respirable peuvent etre recyclees dans la couche 
centrale. C'est pourquoi il est souhaitable de degazer 
20 ce mat§riau recycle qui peut cdntenir de l'air inclus . 

Cette operation de degazage est realisee dans une 
extrudeuse dediee au recyclage et munie d'un moyen de 
. degazage. 

25 Les matieres premieres polym&res et charges 
particulaires peuvent etre. souhaitablement sechees, 
prealablement a 1' extrusion, ainsi que les matieres 
premieres polym^res contenant des charges 
hygroscopiques . 

30 

Etirage 

Le film precurseur hautement charge, lorsqu'il est 
etire d'une maniere controlee, produit un film 
35 microporeux de jauge beaucoup plus mince, qui possede 
les proprietes souhaitees de respirabilite et 
d 1 impermeabilite aux liquides. 
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Selon l 1 invention, 1' extrusion et lesdites etapes 
d'etirage sont realises, de telle sorte que le film 
microporeux multicouche obtenu ait une epaisseur d f au 
plus 40 microns et de preference d?au plus 25 microns. 

Avant d'etre etire, le film precurseur multicouche 
sortant du rouleau de ref roidissement, est rechauffe 
jusqu'a la temperature adequate pour 1' etirage puis est 
etire pour former un film multicouche respirable. 

Le film multicouche precurseur coextrude peut etre 
etire par n'importe quelle mSthode conventionnelle, par 
exemple par un etirage monoaxial ou biaxial. De 
preference, le film multicouche precurseur est etire 
dans une direction, qui est celle de la machine (sens 
longitudinal). 

L'etirage est realise entre au moins deux systemes de 
rouleaux fonctionnant. a des vitesses de rotation 
differentes, dans une unite standard d f etirage. Le film 
precurseur multicouche est etire a une temperature 
comprise entre 20°C et 95°C, et le rapport d 1 etirage 
est compris entre 1:1,5 et 1:6. 

L'etirage du film precurseur multicouche peut etre 
realise en une ou plusieurs etapes, suivies d'une 
eventuelle etape de stabilisation thermique. 

Comme deja mentionne, les systemes de rouleaux 
d' etirage operent a des vitesses de rotation 
diff6rentes, afin. d f obtenir, par exemple a partir d'un 
film precurseur de 80 microns, un film plus" mince de 
par exemple 20 microns, correspondant a un rapport 
d'etirage monoaxial de 4:1, dependant de la 
relaxation ; le rapport de vitesse entre les systemes 
de rouleaux est connu sous le nom de taux d'etirage : 
ce rapport de vitesse est mesure entre les systemes de 
rouleaux d' entree et de sortie de la zone d'etirage. En 
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outre, plus la distance entre les deux systemes de 
rouleaux est importante, plus la reduction de la 
largeur du film 6tire est consequente. 

5 Enfin, apres qu'il ait ete etire, le film respirable 
est thermiquement stabilise par la liberation des 
tensions en passant sur des systemes de rouleaux 
chauff6s. Les temperatures de stabilisation thermique 
(reglees par les temperatures des systemes de rouleaux 

10 de stabilisation) sont comprises entre 30°C et 90°C 
pour le polyethylene et 30°C et 120°C pour le 
polypropylene, 

Le film respirable multicouche selon l 1 invention peut 
15 egalement subir une etape de gaufrage apres l'etirage : 
ce gaufrage donne un toucher plus doux et reduit la 
brillance du film. Ce gaufrage a lieu entre deux 
rouleaux regies a une temperature de 35°C a 100°C. 

20 Utilisation du film 

Le film respirable multicouche selon 1' invention 
detient une vitesse de transmission de la vapeur d'eau 
d f au moins 500 g/m 2 /24 heures (a 38 0 C 7 90 % d f humidit6 
25 relative) et de preference entre 2000 et 5000 g/m 2 /24 
heures (a 38°C, 90 % d'humidite relative), sans perdre 
son impermeabilite aux liquides. 

Le film respirable multicouche selon 1' invention peut 
30 etre utilise dans la realisation du film arriere 
(backsheet) d'une couche pour enfants, adultes 
incontinents et d 1 articles jetables d f hygiene ou bien 
assemble avec un non tisse par laminage et utilise en 
tant que produit lamine pour le film arriere d'une 
35 couche pour enfants, adultes incontinents et d f articles 
jetables d'hygiene. 
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Selon 1' invention, le film multicouche respirable a une 
epaisseur inferieure a 40 microns et de preference 
inferieure a 25 microns. 

Exemple 1 

Selon 1' invention cet exemple concerne la realisation 
d'un film multicouche microporeux a structure 
asymetrique, "A", "B" , "C" . 

Le film est susceptible d'etre utilise comme film 
arriere (backsheet) dans des produits hygieniques 
jetables. La couche "A" qui est constitute par un 
copolymere d' ethylene et de methacrylate de methyle, 
offre un toucher doux, alors que la coUche "C" en 
polypropylene permet le soudage/lamination thermique. 

La couche centr ale "B" ( intermediaire) contribue a la 
transmission de la vapeur d'eau. 

Trois compositions polymeres differentes, ont ete 
preparees sous la forme de melanges sees de granules 
commercialises et de granules composites, alimentant 
trois extrudeuses, "A", "B" , et »C» correspondant, dans 
25 ce cas, aux trois couches differentes "A", "B", et "C". 
La composition polymere, presente dans chaque 
extrudeuse et done dans chaque couche, est decrite dans 
le tableau I suivant . 



15 



20 
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Tableau I 



Distribution 
de 

l'epaisseur 


10 % 


80 % 


1 0 % 


Formulation 
du polyitiere 
dans chaque 
couche 


Couche 
XX A" 


Couche "B" 


Couche "C" 


Polyitiere 1 


100 % 

"Lotryl 

20MB08" 


49 % "Dowlex 
2035" 


40% "Daplen K- 
2033" (RAHECO-PP) 


Polyitiere 2 






10% "Daploy HMS 
110 F" (PP 
fortifi6 a haut 
point de fusion) 


Charge 




4 9% CaC03 
"Filmlink 520" 


50% CaC0 3 
"Filmlink 400" 
(de ECC avec D.5.0. 
=2, 0 microns) 


Matiere 
recyclee 




2 % dechets, 
couche XX A" : 
10%! couche 
"B" : 80%, et 
couche "C" : 
10% 




Additif ' 






1000 ppm 

d' antioxidant 



5 Le reglage de l'epaisseur de chaque couche est mesure au 
moyen d'un microscope. Pour ce faire, chaque couche a ete 
coloree legerement, et le film obtenu a ete coupe apres 
extrusion-etirage : l'epaisseur de chaque couche a ete 
controlee et reglee par 1' intermediaire de mesures au 
10 microscope. 

Les divers materiaux mis en oeuvre dans la realisation du 
film et cites dans le tableau I, sont decrits ci-apres : 

15 - le "Daplen K-2033" de Borealis est un copolym^re 
heterophase aleatoire (RAHECO) . Les copolymeres de 
polypropylenes heterophases ont, en principe, une 
structure di-phase, comprenant une matrice et une phase 
elastomere. L' indice de fluidite etait de 8,0 g/10 min 

20 (MFI norme ASTM D 1238 - 2,16 kg - 230°C) et le point 
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de fusion d' environ 140°C mesure par calorimetrie 
differentielle a balayage ; 

- le "Daploy HMS 110F" de Borealis est un polypropylene a 
5 haut point de fusion renforce. C'est un polypropylene 
homopolymere a tres longue ramification. Dans les 
melanges avec ce type de polypropylene, sa presence 
augmente de maniere significative la capacite de fusion 
du melange, la capacite de recyclage et la 
compatibility entre les. diverses matures polymeres. 
L' indice de fluidite est de 5,0 g/10 min (MFI norme 
ASTM D 1238 - 2, 16 kg - 230°C) et le point de fusion 
d' environ 163°C ; 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



le "Filmlink 520" de English China Clay (ECC) est une 
charge de carbonate de calcium (CaC0 3 ) broye humide 
ayant un diametre moyen D50 des particules de 2,0 
microns. Elle possede une enveloppe hydrophobe de 1 % 
et un Elrepho (brillance ISO) de 90. 

le "Filmlink 400" de English China Clay (ECC) est une 
charge de carbonate de calcium broye humide (CaC0 3 ) 
avec un diametre moyen D50 des particules de 1,2 
microns. Cette charge possede un revetement hydrophobe 
de 1 % et un Elrepho (brillance ISO) de 90 ; 

le "Dowlex 2035" de Dow est un polyethylene lineaire a 
basse densite a base d'octene ayant un indice de 
fluidite de 6,0 g/10 min (MFI norme ASTM D 1238 - 2,16 
kg - 190°C) et une densite de 0,919; 

le "Lotryl 20 MB08" d'Atochem est un copolymere 
d'ethyle (methacrylate) ayant un indice de fluidite de 
8,0 g/10 min (MFI norme ASTM D 1238 -2,16 kg - 190°C) 
avec une teneur en methacrylate de methyle de 20 %, 
formule avec des agents glissants et antibloquants, 
afin de faciliter le procede. 
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Dans la couche centrale "B" on ajoute 10 % de matidre 
recycl6e, provenant du film coextrude, sous la forme de 
d^coupes de bord et/ou decoupee sur les rouleaux finaux. 
La matiere recyclee a ete prealablement travaill6e sur une 
5 chalne de regranulation oil le film a et6 coupe et 
reextrude a tracers une extrudeuse de recyclage. 

Les matieres premieres ont ete formulees pour etre stables 
.a la chaleur selon les formulations de l'etat de la 
10 technique. 

Le CaC0 3 a ete premelange dans la formulation LLDPE 
"Dowlex 2035" et dans le melange PP de "Daplen K20333" et 
"Daploy HM 110F", sur une extrudeuse a double vis munie 
15 d' orifices. Le compose a ete seche a 80°C pendant environ 
4 heures avant la production du film. 

Le film precurseur a trois couches, a ete coule par 
coextrusion sur un rouleau de ref roidissement et fixe par 
20 une lame d' air et une boite a vide. Cette derniere a ete 
egalement utilisee pour evacuer la fumee des levres de* la 
filiere au moyen d f un appareil d f aspiration. 

Les temperatures de 1/ extrudeuse ont ete r6gl6es entre 
25 180°C et 230°C, la temperature de 1' adapt at eur et de la 
filiere etant legerement superieure a 235°C. Une filiere 
automatique a ete utilisee pour un controle precis de la 
jauge. On parvient a une tolerance de l 1 epaisseur 
inferieure a ± 4 %. La temperature de fusion a ete mesuree 
30 a environ 230°C. 

Tous les polymeres fondus issus des trois extrudeuses ont 
ete fortement degazes en reglant 1' appareil de degazage, 
sur chaque extrudeuse, a un niveau de vide inferieur a 200 
35 millibars. 



Le film precurseur multicouche d'une epaisseur de 80 
microns a 6te produit a une vitesse de chaine d' environ 25 
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m/min. Apres avoir ete etire dans un rapport 4:1, le film 
atteignait une epaisseur de 20 microns et une 
respirabilite d' approximativement 2500 g/m 2 /24 heures (a 
38°C avec une humidite relative de 90.%). 

5 

Tous les composes ont ete facilement travailles sur la 
chaine d 1 extrusion. Aucun probleme d' humidite n'a ete 
constate aussi bien dans le procede que dans le film. Les 
bonnes conditions de degazage sur les extrudeuses ont 
10 permis d'eviter les amoncellements habituellement 
constates sur la filiere, pas meme apres 8 heures de 
fonctionnement continu. 

En outre la couche de peau contenant la matiere premiere 
15 "Lotryl" a ete placee de maniere telle qu'elle soit en 
contact avec le rouleau de ref roidissement, prevenant 
ainsi le depot de CaC0 3 sur le rouleau. 

Les decoupes de bord ont ete extraites du procede et 
20 regranulees dans une extrudeuse a degazage, operant a un 
niveau de vide inferieur a 200 millibars. Les granules 
recycles ont ete incorpores dans la couche centrale "B" 
dans un rapport en poids de 10 %. 

25 Apr^s la stabilisation thermique, un gaufrage a ete 
applique sur le film par chauffage et compression du film 
sous haute pression dans un moyen de gaufrage approprie. 
Les rouleaux gaufrants avaient ete graves selon le modele 
desire. 

30 

Une impression a ete effectuee en ligne apres I'etape de 
gaufrage. 

Le film a ete refroidi en ligne et stock6 en tant que 
35 produit fini sous forme de rouleau. 
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Exemple 2 

Cet exemple concerne la realisation d'un film multicouche 
5 microporeux a structure symetrique "C", "B", "C" selon 
1' invention. 

La composition polymere presente dans chaque extrudeuse 
est decrite dans le tableau II suivant. 

10 



Tableau II 



Distribution de 
1' epaisseur 


15 % 


70 % 


15%. 


Formulation du 
polymere dans 
chaque couche 


Couche "C" 


Couche "B" 


Couche "C" 


Polymere 1 


50% RAHECO 
PP 

"Daplen 
K2033" 


38 % LLDPE 
"Dow Elite 
5200" 


50% RAHECO PP 
"Daplen K2033" 


Polymere 2 




10% LDPE 
"Dow SC. 
7641" 




Charge 


50% CaC0 3 
"Filmlink 
4 00" 


52% CaC0 3 
••Filmlink 
520" 


50% CaC0 3 
"Filmlink 400" 



15 Les conditions du debit de 1' extrudeuse, representant la 
distribution de 1' epaisseur des couches en %, ont ete 
reglees a 15:70:15. 

Les divers matferiaux mis en oeuvre dans la realisation des 
20 couches et presentes dans le tableau II, sont detailles 
ci-apres : 

l 1 "Elite 5200" de Dow est un polyethylene lineaire a 
basse densite a base d'octene, d'indice de fluidite de 
25 4,0 g/10 min (MFI norme ASTM D 1238 - 2,16 kg - 190°C) 

et de densite 0,917. 
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le "Dow SC 7641" de Dow est un LDPE (polyethylene basse 
densite ramifie) d' indice de fluidite de 2,0 g/10 min 
(MFI norme ASTM-D 1238 - 2,16 kg - 190°C) et de densite 
0,924. 

le "Filmlink 400" de English China Clay (ECC) est une 
charge de carbonate de calcium (CaC0 3 ) broye humide 
ayant un diametre moyen D50 des particules de 1,2 
microns. Elle possede une enveloppe hydrophobe de 1 % 
et un Elrepho (brillance ISO) de 90. 



- le "Filmlink 520" de English China Clay (ECC) est une 
charge de carbonate de calcium (CaC0 3 ) broye humide 
ayant un diametre moyen D50 des particules de 2,0 
15 microns. Elle possede une enveloppe hydrophobe de 1 % 
et un Elrepho (brillance ISO) de 90. 

Dans les couches "C", les materiaux ont ete introduits 
sous la forme de composes prets a usage qui ont ete 
realises dans une extrudeuse a double vis a degazage, dans 
le but de reduire l'humidite contenue. Les composes ont 
ete produits dans les memes conditions que pour l'exemple 
I. 

25 Dans la couche centrale "B" le materiau polymere utilise 
se composait d'un melange sec comprenant : 70 % d' un 
compose comprenant 52 % de CaC0 3 , 38 % de "Dow Elite 5200" 
et 10 % de "Dow SC 7641". 

30 Le film precurseur a ete coule sur un rouleau de 
refroidissement, comme dans l'exemple I. La temperature de 
fusion etaitd' environ 235°C, la temperature de la filiere 
a ete reglee a 230°C. La Vitesse de la chaine etait 
d' environ 30 m/min pour la production du film precurseur 

35 multicouche de 60 microns d'epaisseur. 
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Tous les materiaux polymOres fondus ont ete fortement 
degazes sur chaque extrudeuse, en reglant l'appareil de 
degazage a un niveau de vide inferieur a 200 millibars. 
Tous les composes ont ete facilement travailles sur la 

5 chaine de coulage, Aucun probleme d'humidite n'a ete 
rapporte. Ces bonnes conditions de degazage sur les 
extrudeuses se sont manifestoes par une absence de depot 
sur la fili^re : aucun amoncellement n'a ete observe sur 
la filiere, pas meme apres 6 heures de fonctionnement 

10 continu. 

Apres etirage dans uh rapport d' environ 3:1, le film 
precurseur de 60 microns a 3 couches atteignait une 
6paisseur de 20 microns 6 une vitesse d 1 enroulement de 90 
15 m/min. La vitesse de transmission de la vapeur d'eau etait 
de 3000 g/m 2 /24 heures (a 38°C avec une humidite relative 
de 90 %) . 

Le film microporeux a ete coupe le long de la chaine avant 
20 enroulage, puis il a 6t6 lamine ^ chaud selon une de ses 
faces sur un non-tisse en polypropylene et sur 1/ autre 
face, colle a chaud sur un article jetable. La force de 
collage & chaud entre les deux composants, le film 
respirable multicouche et le tissu non tisse etait 
25 excellente, comme l'a montre 1' arrachement des fils lors 
du pelage . 

Exemple 3 

30 Cet exemple concerne la realisation d'un film multicouche 
microporeux k structure symetrique "A", "B", "A" selon 
1' invention. 



35 
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Distribution de 
1' epaisseur 


10 % 


80 % 


10% 


Formulation du 
polymere dans chaque 
couche 


"A" 


ooucne 


Couche 
"A" 


Polvmere 1 


JL U U "5 tiPl/A. 

"Lotryl 
20 MB08" 


LLDPE 

"Dowlex 

2035" 


100% EMA 
"Lotryl 
20 MROfi " 

Cm V 1 iU v U 


Polymere 2 








Charge 




48% CaC0 3 
"Filmlink 
520" 




Additif 




2% Ti0 2 





Les conditions du debit de l'extrudeuse representant la 
5 distribution de 1' epaisseur. des couches en % ont ete 
reglees a 10:80:10. 

Ces divers materiaux, mis en ceuvre dans la realisation des 
diverses couches et presentes dans le tableau III, sont 
10 detailles ci-apres : 

La Vitesse de la chaine etait d' environ 20 m/min pour 
produire un film precurseur de 100 microns. Le rapport 
d'etirage etait d' environ 4:1, aboutissant a un film de 25 
15 microns a Une vitesse d* enroulement de 80 m/min. 

Les temperatures des extrudeuses alimentant la. couche "A" 
ont ete reglees approximativement a 220 °C dans la zone 
finale alors que la temperature dans la derniere zone de 
20 l'extrudeuse alimentant la couche "B" a ete reglee a 
240°C. La temperature de la filiere etait inf erieufe a 
230°C. 

Le film produit avait une surface tres douce au toucher et 
25 une vitesse de transmission de la vapeur d'eau d' environ 
1500 g/m 2 /24 heures (a 38°G, avec une humidite relative de 
90 %) . 
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LJ amoncellement sur la fili^re a ete fortement reduit car. 
meme aprds 12 heures de f onctionnement, aucun signe 
d f amoncellement sur la filiere n'a pu etre observe. Aucune 
5 presence de CaCCb n'a ete notee sur le rouleau de 
ref roidissement ou sur tout autre rouleau de la machine- 

L'ajout de Ti0 2 dans la couche centrale a amelior6 
l'opacite du film. 

10 

Exemple 4 

Cet exemple concerne la realisation d'un film multicouche 
microporeux a structure symratrique "A", "C M , "B" , "C", "A" 
15 selon 1' invention. 



Tableau IV 



Distribution 
de 

1' epaisseur 


10 % 


15 % 


50 % 


15 % 


10% 


Formulation 
du polymere 
dans chaque 
couche 


Couche 
"A" 


Couche 


Couche 
«B" 


Couche 
"C" 


Couche 
"A" 


Polymere 1 


100 % 
EMA 

"Lotryl 
20 

MB08" 


30 % 

RAHECO PP 

"Daplen 

K-2033" 


48 % 

RAHECO PP 

"Daplen 

K-2033" 


30 % 

RAHECO PP 

"Daplen 

K-2033" 


100% 
EMA 

"Lotryl 
20 

MB08" 


Polymere 2 




20 % PP 
CO- 

polymere 

"Adflex 

X102S" 




20 % PP 
co- 
polymer e 
"Adflex 
X102S" 




Charge 




50 % CaC0 3 
"Fi 1ml ink 
400" 


52 % CaC0 3 
"Fi 1ml ink 
520" 


50 % CaC0 3 
"Fi 1ml ink 
400" 





20 Les divers materiaux, mis en oeuvre dans la realisation des 
diverses couches et presentes dans le tableau IV, sont 
detailles ci-apres : 
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L'»Adflex X102S" de Montell est un copolymere elastomere 
de polypropylene avec un indice de fluidite de 8,0 g/10 
min (MFI norme ASTM D 1238 - 2,16 kg - 230°C) et une 
densite de 0,890. II permet la . compatibility entre 
5 matieres polymeres, ameliorant ainsi l'adhesion entre la 
couche »A» et la couche »B« et offre en outre un toucher 
plus doux. 



10 



15 



L'extrudeuse alimentant la couche "A" a ete reglee a une 
temperature de 220°C. Pour l'extrudeuse alimentant les 
couches "B" et "C", la temperature de fusion a ete reglee 
a 240°C. 

Un film precurseur de 80 microns a ete produit a une 
Vitesse de 25 m/min. Le film a ete etire approximativement 
dans un rapport de 4:1, dans le but d'obtenir un film 
respirable d' approximativement 20 microns d'epaisseur. 

12 % de matiere recyclee en ligne ont ete ajoutes a la 
20 couche centrale »B». Le materiau recycle a ete 
prealablement regranule sur une extrudeuse a degazage avec 
un niveau de vide inferieur a 200 millibars. 

Aucun amoncellement n'a ete observe sur la filiere, pas 
25 meme apres 12 heures de fonctionnement continu. Aucune 
presence de CaC0 3 n'a ete notee sur les rouleaux. 

Le film avait une vitesse de transmission de vapeur d' eau 
de 3200 g/m 2 /24 heures (a 38°C avec une humidite relative 
30 de 90 J) . 
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Re vendi cations 

1." Methode de fabrication d'un film polyolef inique a 
5 structure multicouche, ayant simultanement . les 

proprietes d'etre permeable a la vapeur d'eau, et 
d'etre impermeable aux liquides comprenant les etapes 
de : 

10 - 1 r extrusion simultanement/ a partir d'une filiere, 

d'au moins trois couches composees de mater iaux 
polymeres thermoplastiques, formant un : film 
precurseur ayant au minimum la structure suivante : 
"A", "B", "C", OU "A", "B", "A", OU "C", "B", "C", 

15 ou "A ,f est une couche de peau/ M B" est une couche 

centrale et "C" est une couche de peau/d' adhesion ; 

l'etirage du film precurseur a multicouches 
coextrudees pour former le film multicouche 
20 permeable a la vapeur d'eau mais impermeable aux 

liquides, 



ou 



25 la couche de peau "A" contient au moins un 

copdlymere polyolef inique thermoplastique et/ou 
un polymere polyolef inique greffe, ayant un 
module E inferieur a 50 mPa (norme ASTM n° 882 - 
film de 15 microns par coulee - cast •film) une 

30 me sure, de . f luidite par "Melt Flow Index" (MFI 

norme ASTM D1238 2, 16 kg, 190°C pour les 
po.lyethylenes et 230°C pour les polypropylenes) , 
comprise entre 1,5 et 10 g/10 min et une vitesse 
de transmission de la vapeur d'eau d'au moins 100 

35 g/m 2 /24h a 38°C et 90 % d'humidite relative ; 

la couche centrale "B" contient au moins un 
homopolymere et/ou un copolymere polyolef inique 
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thermoplastique, au moins une charge particulaire 
et eventuellement un ou plusieurs elastomeres ; 

la couche de peau/d' adhesion "C" contient au 
moins un agent liant d» adhesion et/ou un 
homopolymere et/ou copolymere polyolef inique 
thermoplastique et au moins une charge 
particulaire. 



2. Methode selon la revendication 1, caracterisee en ce 
que l'etape d' extrusion comprend la coextrusion 
simultan^e d'au moins trois couches "A", "B" et "C", 
dont les epaisseurs de chacune d'entre elles, qui 
s'expriment en pourcentage de l'epaisseur totale du 
15 film multicouche respirable, sont : 

. d' environ 5 % a environ 30 % d'epaisseur pour la 
couche "A" , 

. d'environ 40 % a environ 90 % d'epaisseur pour la 
W couche "B", 

. d'environ 5 % a environ 30 % d'epaisseur pour la 
couche "C". 



Methode selon les revendications 1 ou 2, caracterisee 
en ce que les homopolymeres ou copolymeres entrant 
dans la composition de la couche centrale "B" sont 
choisis dans le groupe comprenant les polyethylenes 
homo et/ou copolymeres, pref erentiellement les 
polyethylenes lineaires a basse densite \et/ou des 
polypropylenes homo et/ou copolymeres. 

Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 3, 
caracterisee en ce que les polymeres d' ethylene homo 
ou copolymeres entrant dans la composition de la 
couche centrale »B» sont choisis parmi ceux ayant une 
densite comprise dans l'intervalle 0,915 a 0,965 
(norme ASTM 1505), et pref erentiellement compris dans 
l'intervalle de plus basse densite de 0,915 a 0,935. 
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5. Methode selon les revendications 3 ou 4, caracterisee 
en ce que les polyethylenes lineaires a basse densite 
sont choisis parmi ceux ayant une densite comprise 

5 entre 0,890 et 0,940 et pref erentiellement choisis 

dans le groupe des copolymeres d f ethylene et de 
comonomeres alpha olefiniques en C4 a C10. 

6. Methode selon la revendication 5, caracterisee en ce 
10 que les comonomeres alpha olefiniques en C4 a C10 sont 

choisis dans le groupe comprenant le butene-1, le 
pentene-1, l'hexene-1, le 4-methylpentene-l, 
l'heptene-l, et l'octene-l. 

15 7. M6thode selon les revendications 3 ou 4, caracterisee 
en ce que les polymeres de propylene homo ou 
copolymeres sont choisis dans le groupe constitue par 
les homopolymeres de propylene, les copolymeres de 
propylene avec de l 1 ethylene, les copolymeres de 

20 propylene avec des comonomeres alpha olefiniques en C4 

a C10. 

8. Methode selon la revendication 7, caracterisee en- ce 
que les copolymeres de propylene et d'alpha olefine en 

25 C4 a C10 ont une teneur en alpha olephine comprise 

entre 0,1 et 40 % en poids, et de preference entre 1 a 
10 % en poids. 

9. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 8, 
30 caracterisee en ce que les polymeres et/ou copolymeres 

de la couche centrale "B" sont choisis de telle 
maniere que leur indice de f luidite mesure par la 
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methode de "Melt Flow Index" (MFI) est compris entre 
0,2 et 15 g/10 min, mesure selon les references d'une 
charge de 2,16 kg, d'une temperature de 190°C pour les 
polyethylenes et 230 °C pour les polypropylenes avec un 
orifice standard (norme ASTM b 1238) . 

10. Methode selon 1'une au moins des revendications 1 a 9, 
caracterisee en ce que la couche centrale "B" contient 
au moins une charge particulaire d'origine minerale ou 
organique, a raison de 30 a 80 % en poids et 
preferentiellement de 45 a 55 % en poids du cumul de 
ladite charge particulaire et de la matiere polymere. 

15 11. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 
10, caracterisee en ce que, selon 1' invention, les 
elastomeres mis en oeuvre dans la couche centrale "B", 
sont choisis dans le groupe constitue par les 
caoutchoucs ethylene-propylene (EPR) , caoutchoucs 
20 modifies ethyUne-propylene-diene (EPDM) , styrene- 

butadiene-styrene (SBS) , styrene-ethylene-butadiene- 
styrene (SEBS), caoutchoucs styrene-butadiene (SBR) , 
styrene-isoprene-styrene (SIS), caoutchoucs butyle 
(BR) , caoutchoucs nitrate-fuel (NBR) , caoutchoucs 
hydrogeno-nitrile-butyle et acetate polyvinyle mis en 
ceuvre seuls ou en melange, avec du polypolyethylene 
et/ou de propylene semi-cristallin. 

12. Methode selon la revendication 11, caracterisee en ce 
30 que la fraction elastomerique est choisie dans le 

groupe des polypropylenes (homopolymeres) avec des 
blocs amorphes et semi-cristallins, des copolymeres de 
propylene/ethylene ou alpha-olef ine avec des blocs 
amorphes et semi-cristallins. 



25 



35 



13. Methode selon l'une et l'autre des revendications 11 
et 12, caracterisee en ce que la fraction. 
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elastomerique est partiellement ou completement 
reticulee. 

14. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 
5 13, caracterisee en ce que la couche centrale "B" est 

utilisee pour recycler les dechets des materiaux 
multicouches recuperes dans le proced6, avant etirage, 
apres etirage, ou apres assemblage du film. 

10 15. Methode selon la revendication 14, caracterisee en ce 
que la quant ite des dechets de materiaux multicouches 
recycles dans la couche centrale "B" varie de 0 ct 30 % 
en poids, et pref erentiellement de 0 et 15 % en poids, 
par rapport a ladite couche. 

15 

16. Methode selon l f une au moins des revendications 1 et 
2, caracterisee en ce que la couche de peau "A" 
microporeuse est formee d'au moins un copolymere 
polaire a base d'ethylene et/ou de polymere 

20 polyolef inique greffe. 

17. Methode selon la revendication 16, caracterisee en ce 
que le copolymere ethylenique polaire mis en oeuvre 
dans la realisation de la couche "A" est compose 

25 d'ethylene et d'au moins un comonomere a caractere 

polaire choisi dans le groupe constitue par la f amille 
des esters vinyliques, par la f amille des acides et 
des esters acryliques et methacryliques . 

30 18. Methode selon l'une ou 1' autre des revendications 16 
et 17, caracterisee en ce que le copolymere 
ethyl6nique polaire comporte au moins un comonomere 
pref erentiellement choisi dans le groupe constitue par 
1' acetate de vinyle, le propionate de vinyle, I'acide 

35 acrylique, l'acide methacrylique, l'acrylate de 

methyle, l'acrylate d'ethyle, l'acrylate de n-propyle, 
l'acrylate d' isopropyle, l'acrylate de n-butyle, 
l'acrylate t-butyle, l'acrylate d'isobutyle, le 



WO 01/47710 



PCT/FR00/03729 



-43- 



10 



15 



methacrylate de methyle, le methacrylate d'ethyle, le 
methacrylate de n-propyle, le methacrylate 
d'isopropyle, le methacrylate de n-butyle, le 
methacrylate de t-butyle, le methacrylate d'isobutyle. 



30 



a 



19. Methode selon l'une au moins des revendications 16 

18, caracterisee en ce que les copolymeres d'ethylene 
et d'au moins un comonomere polaire sont formes d'au 
plus 30 % en poids de comonomere. 

20. Methode selon l'une au moins des revendications 16 a 

19, caracterisee en ce que les polymeres 
polyolefiniques sont greffes au moyen d'acide 
acrylique, d'acide methacrylique, d' anhydride maleic, 
d'acrylates et methacrylates d'alkyle dans lesquels 
l'alkyle est une chaine hydrocarbonee de CI a C8. 



21. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 
20, caracterisee en ce que les homopolymeres et/ou 

20 copolymeres polyolefiniques de la couche de 

peau/d' adhesion "c" sont choisis dans le groupe qui 
comprend des polyethylenes, et de preference des 
polyethylenes lineaires a basse densite et/ou des 
polypropylenes et/du des copolymeres d'ethylene- 

25 propylene et d'ethylene et d' alpha define. 



22, 



Methode selon la revendication 21, caracterisee en ce 
que les composants polyolefiniques homopolymeres et/ou 
copolymeres de la couche de peau/d' adhesion "C" sont 
choisis dans le groupe forme par des polyethylenes 
lineaires a basse densite, de densite comprise entre 
0, 880 et 0, 940, des copolymeres d'ethylene et de 
comonomeres alpha-olef iniques en C4 a C10, des 
polyethylenes de densite comprise entre 0,915 et 
35 0 , 9 6 5, et de preference entre 0,915 et 0, 935, des 

polypropylenes et des copolymeres de propylene et 
d'ethylene choisis de preference parmi les copolymeres 
bloc aleatoires. 
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23. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 
22, caracterisee en ce que, selon 1' invention, 1' agent 
adhesif /liant present dans -la couche de 

5 peau/d f adhesion "C" est choisi dans le groupe des 

copolymeres d' ethylene et de comonomeres polaires ou 
non polaires, des copolymeres de propylene et de 
comonomeres polaires ou non polaires et/ou des 
homopolymeres ou copolymeres, a base d' ethylene ou de 

10 propylene greffes. 

24. Methode selon la revendicatiori 23, caracterisee en ce 
que les copolymeres polaires sont choisis parmi ceux 
intervenant dans la couche de peau "A". 



15 



20 



25. Methode selon la revendication 23, caracterisee en ce 
que. les copolymeres non polaires sont choisis dans le 
groupe constitu6 par des elastomeres entrant dans- la 
composition de la couche centrale "B". 



26. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 

25, caracterisee en ce que 1 1 agent adhesif /liant de la 
couche de peau/d f adhesion "C" entre dans la 
composition de ladite couche a raison de 2 a 20 % et 

25 de preference de 5 a 15 % en poids. 

27. Methode selon l'une au moins des revendications la 

26, caracterisee en ce que la couche de pe.au "C" 
comprend de 30 a 80 % en poids et de preference de 45 

30 a 55 % en poids de charges particulaires . 

28. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 

27, caracterisee en ce que les charges particulaires 
mises en oeuvre dans les couches centrale "B" et de 

35 peau/d' adhesion "C" sont d'origine inorganique et 

organique choisies dans le groupe constitue par les 
poudres de polyethylenes, polyamides, polyesters, 
polyurethanes de haute densite et de poids moleculaire 



10 
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eleve, le carbonate de baryum ; le carbonate de 
calcium ; le carbonate de magnesium ; le sulfate de 
magnesium ; le sulfate de baryum ; le sulfate de 
calcium, l'hydroxyde d' aluminium • ; l'hydroxyde de 
magnesium, l'oxyde de calcium ; l'oxyde de magnesium ; 
l'oxyde de titane ; le dioxyde de titane et l'oxyde de 
zinc, l'argile, le kaolin, le talc, la silice, la 
terre a diatomees, les poudres de verre, de mica, 
d' aluminium et les zeolites, et preferentiellement le 
carbonate de calcium, le sulfate de baryum, la silice, 
l'alumine, le kaolin et le. talc. 



o 



29. Methode selon l'une au moins des revendications la 28 
caracterisee en ce que les charges particulates mises 

15 en oeuvre dans les couches centrale "B" et de 

peau/d' adhesion "C" ont un diametre moyen, pour la 
couche centrale "B" choisi entre 0,5 et 5 microns, et 
de preference entre 0,8 et 2,2 microns et pour la 
couche de peau/d' adhesion »C" choisi entre 0,2 et 3 
microns, et de preference entre 0,8 et 1,5 microns.. 

30. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 29 
caracterisee en ce que le film precurseur multicouche 
est obtenu par coextrusion a travers une filiere plate 
d'un film coule (cast film), a une temperature 
comprise entre 200°C et 250°C, suivi d'un 
refroidissement, par l'intermediaire d'un rouleau 
approprie, a une temperature comprise erttre 15°C et 



5 



) 



60°C. 



31. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 29 
caracterisee en ce que le film precurseur multicouche 
est obtenu par coextrusion a travers une filiere 
annulaire d'un film souffle (blown cast) a une 
temperature comprise entre 150°C et 240°C, suivi d'un 
refroidissement dans une chaine reglee entre 10 et 80 
cm de la surface de la filiere et un rapport de 
soufflage compris entre 1,5 et 4,0. 
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32. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 31 
caract6ris6e en ce que les mat£riaux polym&res, les 
charges et les composes intervenant dans la 
fabrication des diverses couches .du film precurseur 

5 multicouche sont soumises a un sechage prealable a 

1' extrusion. 

33. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 32 
caracterisee en ce que les matieres volatiles, 

10 l'humidite et l'air inclus dans les materiaux 

intervenant dans la fabrication des diverses couches 
du film precurseur multicouche sont elimines par 
degazage au cours de 1' extrusion. 

15 34. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 33 
caracterisee en ce que le film precurseur multicouche 
est &tire selon le sens de la machine, en une ou 
plusieurs etapes, a une temperature compriise entre 
2G°C et 95°C et un rapport d'etirage (mesure entre 

20 l f entree et la sortie de la zone d' etirage) compris 

entre 1:1,5 et 1:6 pour que le film multicouche ait 
une epaisseur d' au plus 40 microns et 
pref erentiellement d' au plus 25 microns. 

25 35. Methode selon l'une au moins des revendications 1 ^34 
caracterisee en ce que le film multicouche microporeux 
sortant de l'etirage est soumis a une etape de 
gaufrage, a une temperature comprise entre 35°C et 
100°C. 

30 

36. Methode selon l'une au moins des revendications 1 a 35 
caracterisee en ce que le film multicouche microporeux 
sortant de l'etirage est soumis a une etape de 
stabilisation thermique, a une temperature comprise 

35 entre 30°C et 120°C. 

37. Film multicouche microporeux respirable obtenu par la 
mise en oeuvre de la methode selon l'une au moins des 
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revendications 1 a 36 caracterise en ce que son 
epaisseur est inferieure a 40 microns et de preference 
inferieure a 25 microns. 

5 38. Film multicouche microporeux respirable selon la 
revendication 37 caracterise en ce qu'il detient une 
Vitesse de transmission de la vapeur d'eau d'au moins 
500 g/mV24 heures (a 38°C, 90 % d'humidite relative) 
et de preference entre 2000 et 5000 g/m*/24 heures (a 
10 38«C, 90 % d'humidite relative), sans perdre son 

impermeabilite aux liquides. 

39. Film multicouche microporeux respirable selon la 
revendication 37 caracterise en ce qu'il est assemble 
par laminage avec un tissu non tisse. 

40. Utilisation du film multicouche microporeux respirable 
selon l'une des revendications 37 a 39 en tant que 
film arriere d'une couche pour enfants, adultes 
incontinents et d'articles jetables d'hygiene ou bien, 
apres assemblage avec un non tisse par laminage en 
tant que produit lamine d'une couche pour enfants, 
adultes incontinents et d'articles jetables d'hygiene. 
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